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Abstract 


In the production of enzyme granulates with grain sizes from 0.1 to 2 mm, containing 2 to 20 % wt. proteases, 
lipases, amylases and/or cellulases, 10 to 50 % wt swellable starch, 5 to 50 % wt. granulating agent, 3 to 12 % wt. 
water and not more than 10 % wt. water-soluble salt, by extruding an enzyme pre-mixture obtained by mixing a 
fermentation liquor cleared of insoluble components and concentrated with additives and spheroidizing the extrudate 
in a rounder, the use of relatively highly concentrated fermentation liquours has previously been necessary. By 
removing the insoluble components from the fermentation liquor by micro -filtration and mixing with additives which, 
in relation to the finished granulate, contains 10 to 35 % wt. cereal flour, it is possible, by the use of low- 
concentration fermentation liquors, to obtain highly active enzyme granulates with a long shelf life which are suitable 
for inclusion in washing and cleansing agents and are distinguished by uniform solubility properties in aqueous 
washing and cleansing baths. 
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(3) Enzymzubereitung fur Wasch- und Reinigungsmittel 

@ Bei der Herstellung von Enzymgranutaten mit Komgro&en 
von 0,1 mm bis 2 mm, die 2 Gew.-% bis 20 Gew.-9b 
Protease, Lipase, Amylase und/oder Cellulase, 10 Gew.-% 
bis 50 Gew.-% quellfahige Starke, 5 Gew.-<*b bis 50 Gew.-% 
Granulierhilfsmittel, 3 Gew.-<Vb bis 12 Gew.-% Wasser und 
nicht uber 10 Gew.-% wasserldsliches Satz enthatten, durch 
Extrudieren eines durch Vermischen einer von unloslichen 
Bestandteilen befreiten und aufkonzentrierten Fermenta- 
tionsbruhe mit Zuschlagstoffen entstandenen Enzym-Vorge- 
mischs und Spharonisierung des Extrudats in einem Ron- 
diergerat ist bisher der Einsatz relativ hochkonzentrierter 
Fermentationsbruhen erfordertich. Durch Entfernen der un- 
loslichen Bestandteile aus der Fermentationsbruhe durch 
Mikrofiltration und Vermischen mit einem Zuschlagstorfge- 
misch, das, bezogen auf fertiges Granulat, 10 Gew.-% bis 35 
Gew.-% Getreidemehl enthalt, geltngt es, bei Einsatz nied- 
" ngkonzentriener Fermentationsbruhen hochaktive und la- 
£ gerbestandige Enzymgranulate zu erhalten, die fur die 
Einarbeitung in Wasch- und Reinigungsmittei geeignet sind 
und sich durch ein gleichma&iges Losungsverhalten in 
wa&rigen Wasch- und Reinigungsflotten auszeichnen. 
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Beschreibung 

Tensiden gemaB der deutschen^oL.egung^h^^ 
fS^S^S^TPf^ 51 " 1787568 ffihrt *^ 

T^ff r ti! ^ w S f ^ d ' e | m P f,ndilchen E^yme in solchen Aufmischungen in der Regel auf der OberfS Z 
Tragersubstanz bef.nden. Zwar kann die Lagerstabilitat der Enzyme wJsentlich erhoht werden, wenn nJnS 
15 SL'en and J?*™^ ^ "eziehungsweise in dieses einbettet and anschliefiend duTh Ex^dt 
ren, Pressen und Marumen S1 eren in die gewtinschte Partikelform Qberfuhrt. wie zum Beisoiel in derJ^u^L 

%5S??£25 16 ,nP- dCr dCUtSChCn DT 20 32 7& und den Shen ^£2? 

SSSlSr ? ? , n 043 T hriCben - Derarti * e Enzymzubereitungen besiuen jedoch nur mlnSa - 
te Loshchke.tse.genschaften. Die ungelosten Partikel konnen sich im Waschjrut verfangen und diese^ verinrein 
20 gen bzw. sie werden ungenutzt in das Abwasser Qberfuhrt Aus der deutschen Offenlegun«schrift DT 1?03 S 

^^"^"T'"^ diC aUS . einem Gemisch fester Sauren beziehungsweise iSSETJSJSSS 
1^ wT e f B,carbo " aten beste hen und bei Wasserzusatz zerfailen%erbessern zwar 
mogen.s,ndaber,hrerse,tssehrempf,ndlichgegenFeuchtigkeitunderfordemdaherzusatzl^^^ 
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. ~u WC D e ? r Nacht f' ] . der vorgenannten Zubereitung ist darin zu sehen, daB die Enzyme nur in Form 
h!£££2^F?™% w^den konnen. Die ublicherweise bei der Enzymherstellung anfallenden Ferme™ 
bruhen lassen sich in dieser Form mcht emsetzen, sondern miissen zu vor entwassert werdea An diese VoraussJ 

?K Sl t-T h y erfah u ren gCbunden ' bei denen leicht losliche Tragerma erS wie 

Zucker Starke undCelluloseetherals Bindemittel zur Herstellung von Enzymzubereitungen eingesetzt werien 
SfirS 7 r f" h r ° pa ! SChen P a «ntschrif t EP 1 68 526 sind Enzymgranulate bekannt, die in wiser quellfatoge 
Starke, Zeolith und wasserloshches Granulierhilfsmittel enthaiten. In diesem Dokument wird ein Herstellunes- 
2 h " n . ur deraruge Formulierungen vorgeschlagen, das im wesendichen darin besteht. eine von unlaslichen 
bestandteilen befreite Fermenterlosung aufzukonzentrieren, mit den genannten Zuschlagstoffen zu versetzten 
und das entstandene : Gemisch zu granulieren. Das Verfahren mit dem dort vorgeschlagenen Zuschlagstoffee- 
rnisch wird vorteilhaft mit Fermentationsldsungen durchgefuhrt. die auf einen relativ hohen Trockensubstanzge- 
halt, beispielsweise 55 Gew,o/o, aufkonzentriert worden sind AuBerdem weisen die derart hergestellten Granu- 
late erne none LSsungs- beziehungsweise Zerfallsgeschwindigkeit unter Waschbedingungen auf, so daB die 
Enzyme unter Umstanden relativ rasch desaktiviert werden. 
Es bestand daher die Aufgabe, durch ein Herstellungsverfahren, das den Einsatz niedrigkonzentrierter Fer- 
40 rnentanonsbruhen erlaubt. die Pulvereigenschaften, insbesondere die gleichmaBige Loslichkeit der bekannten 
Produkte zu verbessern, die Aktivitatsverluste bei der Enzymverarbeitung weiter zu vermindern und die 
Lagerbestandigkeit der Enzyme noch weiter zu erhohen. Diese AuTgabe wird durch die hachfolgehd geschilder- 
te trtindung gelost 

Die Erfindung betrifft ein fur die Einarbeitung in Wasch- und Reinigungsmittel geeignetes Enzymgranulat mit 
45 emer KomgroBe von 0,1 mm bis 2 mm, enthaltend 2Gew,% bis 20Gew.-% Protease, Amylase und/oder 
* 2 r 1 ab Trockens "bsunz, 10Gew.-% bis 50Gew.-% quellfahige Starke, 5Gew.-% bis 
aooew.-% Granulierhilfsmittel, das ein wasserlosliches organisches Polymer enthalt, nicht Qber 10Gew-% 
wasserloshches Salz und 3 Gew,% bis 12 Gew,<& Wasser, das dadurch gekennzeichnet ist daB es 10 Gew'-% 
so mktel Getreidemeh! enthalt, und seine Verwendung zur Herstellung korniger Wasch- und Reinigungs- 

Weiterhin betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung eines derartigen Enzymgranulates durch 
txtrudieren ernes durch Vermischen einer von unloslichen Bestandteilen befreiten und aufkonzentrierten Fer- 
menutionsbruhe mit Zuschlagstoffen entstandenen Enzym-Vorgemischs, Spharonisierung des Extrudats in 
einem Rondiergerat, Trocknung und gegebenenfalls Aufbringen eines Farbstoff oder Pigment enthaltenden 

55 Uberzugs aus wasserloslichem, filmbildendem Polymer, wobei das Verfahren dadurch gekennzeichnet ist, daB 
man die unloslichen Bestandteile aus der Fermentationsbriihe durch Mikrofiltration entfernt und die aufkonzcn- 
tnerte Fermentationsbruhe mit einem Zuschlagstoff vermischt, der 10Gew.-% bis 35Gew-% Getreidemehl 
bezogen auf fertiges Granuiat, enthalt cucmeni, 
Als Enzyme kommen in erster Linie die aus Mikroorganismen, wie Bakterien oder Pilzen, gewonnenen 

60 Proteasen, Lipasen, Amylasen und/oder Cellulasen in Frage, wobei von Bacillus-Arten erzeugte Proteasen sowie 
inre Gemische mit Amylasen bevorzngt sind. Sie werden in bekannter Weise durch Fermentaiionsprozesse aus 
geeigneten Mikroorganismen gewonnen, die zum Beispiel in den deutschen Offenlegungsschriften DE 19 40 488 
?, *™ 161, DE 2201 803 Und DE 21 21 397> den US-amerikanischen Patentschriften US 36 32 957 und US 
42 64 738 sow,e der europaischen Patentanmeldung EP 006 638 beschrieben sind. Besonders voneilhaft kann 

65 das erfindungsgemaBe Verfahren zur Formulierung der sehr aktiven Proteasen der sogenannten zweiten Gene- 
ration verwendet werden. zu denen beispielsweise Savinase* und verwandte Enzyme gehoren. deren lagerstabi- 
le Einarbeitung in Wasch- und Reinigungsmittel in der Regel Probleme bereitet ErfindungsgemaB ist es moglich. 
die bei den Fermentationsprozessen anfallenden Bruhen extrazellularer Enzyme nach Abtrennen der unlosii- 
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chen Begleitstoffe durch Mikrofiltration sowie nachfolgende Aufkonzentration durch Ultrafiltration und gege- 
benenfalls anschlieBendes Eindampfen im Vakuum unmittelbar in lagerbestandige, weitgehend geruchlose Gra- 
nulate zu uberftihren. Die Entstehung unerwiinschter Enzymstaube und die bei zusatziichen Trocknungsprozes- 
sen auftretenden Aktivitatsverluste werden vermieden. 

Enzyme sind in den erfindungsgemaBen Granulaten vorzugsweise in Mengen von 4 Gew.-°/o bis 20Gew.-% 5 
enthalten. Falls es sich bei dem erfindungsgemaBen Enzymgranulat um eine proteasehaltige Formulierung 
handelt, betragt die Proteaseaktivitat vorzugsweise 70 000 Proteaseeinheiten (PE, bestimmt nach der in Tenside 
7 (1970), 125 beschriebenen Methode) bis 250 000 PE, insbesondere 140 000 PE bis 200 000 PE, pro Gramm 
Enzymgranulat. 

Bei der in Wasser quellfahigen Starke handelt es sich vorzugsweise um Maisstarke, Reisstarke, Kartoffelstar- 10 
ke oder Gemische aus diesen, wobei der Einsatz von Maisstarke besonders bevorzugt ist Quellfahtge Starke ist 
in den erfindungsgemaflen Enzymgranulaten in Mengen von 10Gew.-% bis 50Gew.-°/o, insbesondere von 
20 Gew.-% bis 40 Gew.-% enthalten, wobei die Summe der Mengen der quellfahigen Starke und des Mehls 
vorzugsweise nicht Ciber 60 Gew.-%, insbesondere 32 Gew.-% bis 55 Gew.-% betragt 

Bei dem crfindungsgemaB geeigneten Getreidemehl handelt es sich insbesondere um ein aus Weizen, Roggen, 15 
Gerste oder Hafer herstellbares Produkt oder um ein Gemisch dieser Mehle, wobei Vollkornmehle bevorzugt 
sind. Unicr etnem Vollkornmehl wird im Rahmen der Erfindung ein nicht voll ausgemahlenes Mehl verstanden, 
das aus gan7en. ungeschalten Kornern hergestellt worden ist oder zumindest uberwiegend aus einem derartigen 
Produkt bestehu wobei der Rest aus voll ausgemahlenem Mehl beziehungsweise Starke besteht. Vorzugsweise 
werden handelsubliche Weizenmehl-Qualitaten, wie Type 450 oder Type 550, eingesetzt Auch die Verwendung 20 
von Mehlprodukien der zu vorgenannten quellfahigen Starken fuhrenden Getreidearten ist moglich, wenn 
darauf geachtet wird. daB die Mehle aus den ganzen Kornem hergestellt worden sind Durch die Mehlkompo- 
nente des Zuschlagstoffgemisches wird eine wesentliche Geruchsreduzierung der Enzymzubereitung erreicht, 
welchc die Gcruchsvcrminderung durch die Einarbeitung gleicher Mengen entsprechender Starkearten bei 
weitem ubertriffL Derartiges Getreidemehl ist in den erfindungsgemaBen Enzymgranulaten in Mengen von 25 
10 Gew. % bis 35 Gew.-%, insbesondere von 12 Gew.-% bis 25 Gew.-% enthalten. 

Weiierhin enthalten die erfindungsgemaBen Enzymgranulate 5Gew.-% bis 50Gew.-%, vorzugsweise 
15 Gew.-% bis 25 Gew.-% Granulierhilfsmittel, das mindestens ein wasserldsliches organisches Polymer enthalt 
Geeignete Verbindungen dieser KJasse sind zum Beispiel Cellulose- und Starkeether, wie Carboxymethylcellulo- 
se, Carboxymethylsiarke, Methylcellulose, Hydroxyethylcellulose, Hydroxypropylcellulose sowie entsprechende 30 
Cellulosemischeiher. Gcgebenenfalls konnen auch Gelatine, Casein, Traganth, Maltodextrose, Saccharose, In- 
vertzucker, Glukosesirup oder andere in Wasser losliche beziehungsweise gut dispergierbare Oligomere oder 
Polymere naturlichen Ursprungs verwendet werden. Brauchbare synthetische wasserlosliche Polymere sind 
Polyethylenglykol. Polyacrylate. Polymethacrylate, Copolymere der Acrylsaure mit Maleinsaure oder vinylgrup- 
penhaltige Verbindungen, ferner Polyvinylalkohol, teilverseiftes Polyvinylacetat und PolyvinylpyrrolidoiL So- 35 
weit es sich bei den vorgenannten Verbindungen um solche mit freien Carboxylgruppen handelt, liegen sie 
normalerweise in Form ihrer Natriumsalze vor. 

Zusatzlich konnen die Enzymgranulate wasserun losliche Granulierhilfsmittel enthalten, zu denen insbesonde- 
re Cellulose und Schichtsilikate, beispielsweise Bentonite oder Smectite, gehoren. 

Als besonders geeignet haben sich Kombinationen von 8 Gew.-O/o bis 20 Gew.-% Natriumcarboxymethylcel- 40 
lulose und 3Gew.-% bis IOGew.-% Polyethylenglykol erwiesen, wobei letzteres ein Molekulargewicht von 
vorzugsweise 1000 bis 20 000, insbesondere von 2000 bis 15 000 aufweist Die Natriumcarboxymethylcellulose 
setzt die Zerfalls- und Dispergiergeschwindigkeit der Granulate in kalten Waschlaugen herab. Durch einen 
Zusatz von Polyethylenglykol kann diese Wirkung in Richtung auf eine hohere Auflosungsgeschwindigkeit 
verandert werden. Gleichzeitig erleichtert dieser Zusatz das Spharonisieren der Granulate. Als zusatzliches 45 
Granulierhilfsmittel kann das erfindungsgemaBe Granulat eine Kombination aus vorzugsweise 2 Gew.-% bis 
10 Gew.-% Cellulose und vorzugsweise 2 Gew.-% bis 3 Gew.-% Saccharose oder eine Kombination aus vor- 
zugsweise 2 Gew.-o/o bis 10Gew.-% Cellulose und vorzugsweise 2 Gew.-% bis 5 Gew.-% einer Verbindung 
ausgewahlt aus der Gruppe umfassend Sorbit, Maltodextrin, Polyvinylpyrrolidon, Amylogum und deren Gemi- 
sche enthalten. # 50 

Als weitere Bestandteile konnen die Granulate noch geringe Mengen, vorzugsweise nicht uber 10Gew.-%, 
insbesondere 1 Gew.-°/o bis 10 Gew.-%, an wasserloslichen Salzen enthalten, die so ausgewahlt smd, daB sie die 
Lagerbestandigkeit der Enzyme nicht nachteilig beeinflussen. Diese Salze konnen die Zerfalls- und Dispergier- 
geschwindigkeit der Granulate insbesondere in kalten Waschlaugen erhohen. Geeignete Salze sind zum Beispiel 
Natriumchlorid, Natriumsulfat, Natriumacetat, Kaliumacctat oder deren Gemische. 55 

Zur Herstellung der erfindungsgemaBen Enzymgranulate geht man von Fermentbriihen aus, die durch Mikro- 
filtration von unldslichen Begleitstoffen befreit werden. Die Mikrofiltration wird dabei vorzugsweise als Quer- 
strom-Mikrofiltrauon unter Verwendung poroser Rohre mit Mikroporen groBer 0,1 pjn, FlieBgeschwindigkei- 
ten der Konzentratldsung von mehr als 2 m/s und einem Druckunterschied zur Permeatseite von unter 5 bar 
durchgefuhrt, wie beispielsweise in der europaischen Patentanmeldung EP 2 00 032 beschrieben. AnschlieBend 60 
wird das Mikrofiltrationspermeat vorzugsweise durch Ultrafiltration, gegebenenfalls mit anschlieBender Vaku- 
umeindampfung, aufkonzentriert. Ein besonderer Vorteil der Erfindung ist darin zu sehen, daB die Aufkonzen- 
tration so gefiihrt werden kann, daB man nur zu relativ niedrigen Gehalten an Trockensubstanz von vorzugswei- 
se 5 Gew.-% bis 50 Gew.-%, insbesondere von 10 Gew.-% bis 40 Gew.-O/o gelangt Das Konzentrat wird einem 
zweckmafligerweise zuvor hergestellten trockenen, pulverformigen bis kornigen Gemisch der oben beschriebe- es 
nen Zuschlagstoffe zudosiert. Der Wassergehalt der Mischung solhe so gewahlt werden, daB sie sich bei der 
Bearbeitung mit Ruhr- und Schlagwerkzeugen in kornige, bei Raumtemperatur nicht kiebende Panikel uberfuh- 
ren und bei Anwendung hoherer Driicke plastisch verformen und extrudieren laBt 
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-S^^ a„schlie B e n d ,n e.nem Kneter sowie einem 

tung sich die Masse auf Temr*mure Scne ^SSr^ W ° bei a ! s Fo, S e der ^echanischen Bearbei- 
Das den Extruder verlassend"; c„« ^ J™?'Jl 7??™ > ' nsb "onde re 45°C bis 55°C ervvarmen kann. 
and dadurch zu zylinderfonniger^^ 

DurchmesserderBohningenin derLScheibeO?^^^^ zerklemert ZweckmaB,gerweise betragt der 
Form vorliegenden Panikel konnen^^^^^^ 

Es hat sich jedoch als vorteilhaft erwiesen, die den £™de uS zJLE Verwendung zugeffihrt werdea 
anschlieBend zu spharonisieren, das h^s^iai^Z^^^^t 1 " 5 ^ 11 2 * I « ndri «*«» Partikel 
solches Spharonisierungsverfahren ist be »id^SSta d« tlZt F^^t™ Und 2U em « raten - Bn 
21 37 043 beschriebea Man verwendet S™ Se Vorrie^ Ausle ? eschnft f n DE 21 37 042 und DE 
«*bi*ren.f«tenS«tM^^ d ' e "VS"? ^! ndri « 1 «» Behilter mit 

™xi m al40°CProduk"?^^ ? ,axirnal «"C insbesondere 

6 Gew,% bis 8 Gew -% retrocknTt. N*+ £T Restfeuchte g eha t lt v °" 3 Gew,% bis 12 Gew.-%, vorzugsweise 
zum Umhullen StaSSS ftSwehSST* TrOCknUng k6nnen ^zlich s'offe 

Filmbildner unter den yot^^^SlSSS^S^ HQ,k, ° ffe $ind insbes °n<*re die 

das heiBt ein MoldodargeSS™ 10Mb? £ 15\S h" I^T^ voragsweise hohermolekulare. 
diesem Stadium auch FaXSe X ^aTdte PaSL^ Wdterhin lassen ** in 

die meist vom Enzymkonzentrat herriX z 'toerdecta 'S^"^ um M « n 5 r CTtod,e 
P"V»Wogirt unbedenUch^ Als inertes und 

lr^ n ZTlZ^n? °°° n° ^ Pr ° teaSeeinheiten P'° Gramm (PE/g). teb^Sre^STcS 
EiLn^h f I ^ werd _ en -. D,e erfmdungsgemaBen Granulate zeichnen sich durch ihren eerineen 
IZ f t? , S 2 - ? Ge T ch rait Wasch " und Reinigungsmitteln sowie Perverbindunge" durch fineS 
hone Ugerstab.htat, msbesondere bei Temperaturen uber Raumtemperatur und hoher 

Hr!LI ,Ch -^' g c S Usun ^ erha, ^n der Waschflotte aus. Als weherer Vorteil I °s, u wem n< S ?2 
dungsgemaBen Ehzymgraniilate in Wasser bei 25"C innerhalb von 2 Minuten S 1 *tt 

Se„d n ? a e ni a p I M T en c vorau ^ eise fi ber 97% ihrer Enzymaktivitat fSS^^Sf SelS? 
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Beispiele 
Beispiel 1 
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an 2S Fer T5 nt f at u I0n von Bacillus iicheniformis analog dem in der deutschen Patentschrift DE 29 25 427 
angegebenen Verfahren wurden « m 3 einer biomassehaltigen Fermenterbruhe erhalte" d, 1 50 000 Prott/ 
2r Pr ° °™f ( PE/ «) enthiei <- D ^r pH-Wert der Fermenterbruhe wurd Tdurch r^^JTSJ' 
S2Sr )ZCm, ^ r ^Losung auf ca. 7,5 eingestelit AnschlieBend wurden grobe Vc™^™S durch 
Dekanticren entfemt Die Bruhe wurde mit W^ser auf ein Volumen von 1 1,5 m^fdOnn^^^n^ 

i^tSV^ mittdS Q"^^^ (Membran^^^^^ 
Man erhielt erwa 24 m J Mikrofiltrationspermeat mit ca. 7000 PE/g. Durch Ultrafihation fTrenn«^I w kl- 

aufgefuhnen Zuschlagen verm.sch, und in cinem mil einer AuSjnkOhlunB verjehein V™,.J • 
D» torudoo to ptajehen Massen crf oPg« minek =i„e S mi, 



mit pulverfdrmigem Calciumcarbonat (3 Gew.-°/o) zu abgerundeten Partikeln verformt und emgratet wurdea 
Das den Spharonisator verlassende Gut wurde in einem Wirbelschichttrockner bei Temperaturen von 40° C bis 
45° C innerhalb von etwa 15 Minuten auf einen Wassergehalt von etwa 6 Gew.-% getrockneu Durch anschlie- 
Bendes Sieben wurden Partikel mit TeilchengroBen unter 0,2 mm und Qber 1,6 mm weitgehend entfernt, die dem 
ProzeB auf der Stufe des Vermischens mit den Zuschlagstoffen wieder zugefuhrt wurden. Die Enzymgranulate 
wurden durch Aufspruhen einer waflrigen Titandioxidpigment-Suspension und anschlieBendes Aufspriihen 
einer waBrigen Polyethylengiykol-Losung wahrend der Wirbelschichttrocknung gecoatet. Man erhielt so aus 
den Extrudaten El bis E5 die Endprodukte Gl bis G5 mit den in Tabelle 2 angegebenen Enzymaktivitaten. 

Tabelle 1 



Zusammensetzung der Extrudate [Gew.-%] 





El 


E2 


E3 


E4 


E5 


Fl 


29,0 


27,5 








F2 






28,0 






F3 








20,0 




F4 










30,0 


Weizenmehl Type 450 


13,0 


20,0 


25,0 


12,8 


20,0 


Saccharose 


23 


2,5 


2,5 


3.0 


23 


Maisstarke 


29,2 


23,0 


23,2 


38,2 


213 


Natriumacetat 


1,0 


1,0 


1,0 


2,0 


1,0 


Zellulosepulver 2 ) 


33 


3.0 


33 


3,0 


3.0 


Carboxym e thy lcell u lose b ) 


15,0 


17,0 


12,0 


15,0 


17,0 


PolyethylenglykoF) 


7,0 


6,0 


5,0 


6,0 


5,0 



a ) :TechnocelI«30. 

b ) :Tylose*CR1500. 

<): Mittleres Moiekulargewicht 2000. 



Tabelle 2 

Enzymaktivitat der Granulate [PE/g] 



Granulat hergestelit aus Enzymaktivitat 

Extrudat [PE/g] 



Gl El 145 000 

G2 E2 137 500 

G3 E3 134 400 

G4 E4 70 000 

G5 E5 180 000 



Beispiel 2 

Zur Bestimmung der Losegeschwindigkeit wurde, wie in EP 1 68 526 beschrieben, 1 Gramm Enzymgranuiat in 
100 ml mittels Magnetruhrer geruhrtes Wasser von 16 °dH (160 mg CaO/l) bei 25°C gegeben. Nach jeweils 1 
Minute wurden Proben entnommen und deren Enzymaktivitat nach Abfiltrieren ungeloster Besundteile be- 
stimmt Die in Tabelle 3 angegebenen Bereiche ergaben sich aus 3 Bestimmungen, die Losungsgeschwindigkei- 
ten der gemaB Beispiel 1 hergestellten Granulate Gl bis G5 unterschieden sich nicht signifikant. 

Tabelle 3 

Geschwindigkeit der Enzymfreisetzung 



Zeit freigesetzte Aktivitat 

[Minuten] [%] 

1 60-70 

2 83-86 

3 93-97 
5 100 



Beispiel 3 
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20 



e e^tT 8 m ^<V E r ymgran . ,I,at !, G2 WUfden mh 98 Gran,m eines handelsublichen VoIIwaschmiuels (Perborat- 
benen'S^mffi in Tabelle 4 angege- 

5SESS3£35S3=3SS2 

Tabelle 4 

Lagerstabiiitatin einer WaschmitteiformuIierung(30°Q800/o relative Luftfeuchtigkeit) 

Lagerungsdauer Akii vitat [ReL-%] 

[Wochen] G2 Vergleich 

2 85 60 

4 77 26 



25 



Patentanspriiche 



30 



35 



40 



o n. l h ? 5 m ^ aSC , h ;°^ er Remigungsmittel geeignetes Enzymgranulat mit einer KorngroBe 
von 01 mm b.s 2 mm. enthaJtend 2 Gew,% bis 20 Gew,% Protease, Lipase, Amylase und/oder CelEe 
r Z ,° m S Troc , ke " substanz . 10Gew,% bis 50Gew,% queilfahige Starke, 5Gew,% S Gew % 
Granuherh.lfsmuteK das em wasserlosliches organisches Polymer enthalt nicht Ober 10 Gew-% waSrios 

^^■S^r^ 2 ^ WaSSer ' dadUrCh daB es lOGew^ots 

2. Enzymgranulat nach Anspruch 1. dadurch gekennzeichnet daB es 4 Gew.-% bis 20 Gew-% Protease 
Lipase. Amylase und/oder Cellulase, insbesondere Protease, 20 Gew.-% bis 40 Gew.-% quellfahiee Starke' 
insbesondere Reisstarke. 15Gew,% bis 40Gew,% Granulierhilfsmittel und 12Gew.-% bis 25 Gew-% 
Getrejdernehl enthalt woben die Summe der Mengen der quellfahigen Starke und des Mehls nicht uber 
60 Gew.-%, insbesondere 32 Gew.-% bis 55 Gew.-% betragt 

3. Enzymgranulat nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB das MehJ aus der Gruppe umfas- 
send Wazenmehl, Roggenmehl, Gerstenmehl, Hafermehl und deren Gemische ausgewahlt wird. 

4. Enzymgranulat nach cinem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB es Protease mit einer 
Akt.v,tat von 70 000 PE bis 250 000 PE, insbesondere 140 000 PE bis 200 000 PE, pro Gramm Enzymgranu- 

5. Enzyrngranulat nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB es als Granulierhilfsmittel 
8 Gew,% bis 20Gew,o/ 0 Carboxymethylcellulose und 3Gew,% bis 10Gew,% Polyethylenglykol rni 

45 ememmittlerenMolekulargewicht von 1000 bis 20 000 enthalt yemyiengiyicoi mit 

6. Enzymgranulat nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB es als zusatzliches Granulierhilfsmittel 
eine Kombination aus 2Gew.-% bis 10Gew.-% Cellulose und 2Gew.-<to bis 3Gew.-% Saccharose oder 
e.ne Kombination aus 2 Gew,% bis 10 Gew.-% Cellulose und 2 Gew.-% bis 5 Gew.-% einer Verbindune 
ausgewahlt aus der Gruppe umfassend Sorbit, Maltodextrin, Polyvinylpyrrolidon, Amylogum und deren 

so vj-emiscne entnalL 

7 Enzymgranulat nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, daB es als zusatzliches Granulierhilfs- 
mntel nicht Qber 10Gew,% Schichtsilikat enthalt und die Surnme der Mengen an SchSuka fund 
Carboxymethylcellulose nicht uber 20 Gew.-% betragt a 

8 . Enzymgranulat nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dafl es 1 Gew-% bis 
3Gew.-% eines wasserlosiichen Salzes, das ein Alkalichlorid. ein Alkalisulfat, ein Alkaliacetat oder ein 
Gemisch aus diesen ist, enthalt. 

9. Enzymgranulat nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet. daB es mit einem Farbstoff 
oder Pigment enthaltenden Oberzug aus wasserloslichem, filmbildendem Polymer flberzogen ist 
10 Enzymgranulat nach einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet daB es weniger als 
5Gew,% vorzugsweise hochstens 1 Gew.-% an Partikeln mit KorngroBen auBerhalb des Bereicns von 
0,2 mm bis 1 ,6 mm aufweist 

1 1. Enzymgranulat nach einem der Anspruche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet daB es in Wasser bei 25° C 
frrisetzt. 2 MinUte " n ' cht mehr 900/0 und innerhalb von 5 Minuten uber 97% seiner Enzymaktivitat 



55 



60 



65 



2 Cw % £ ^ Ha !t g eineS , .Enzymgranulates m.t einer KorngroBe von 0,1 mm bis 2 mm, die 
f fl ?r™ o /n b w 2 °n^ eW - t Pr ° 1 ^!: Up J* e - An, yl ase und/oder Cellulase. berechnet als Trockensubstanz. 
10 Gew.-% blS 50Gew,<fc queilfahige Starke. 5 Gew,% bis 50 Gew.-% Granulierhilfsmittel das ein was 
serloshches organ.sches Polymer enthalt 3Gew,% bis 12Gew,% Wasser und nicht ubeMOGew^b 
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wasserloshches Salz enthalten, durch Extrudieren eines durch Vermischen einer von unlosiichen Bestandtei- 
len befreiten und aufkonzentrierten Fermentationsbruhe mit Zuschlagstoffen entstandenen Enzym-Vorge- 
mischs, Spharonisierung des Extrudats in einem Rondiergerat, Trocknung und gegebenenfails Aufbringen 
eines Farbstoff oder Pigment enthaltenden Oberzugs aus wasserloslichem, filmbildendem Polymer, dadurch 
gekennzeichnet, dafi man die unlosiichen Bestandteile aus der Fermentationsbruhe durch Mikrofiltration 
entfernt und die aufkonzentrierte Fermentationsbruhe mit einem Zuschlagstoff vermischt, der 10Gew.-% 
bis 35 Gew.-% Getreidemehl, bezogen auf fertiges Granulat, enthalt 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB das Mehl aus der Gruppe umfassend 
Weizenmehl, Roggenmehl,Gerstenmehl, Haferrneh! und deren Gemische ausgewahh wird. 

14. Verwendung eines Enzymgranulats gemafl einem der Anspruche 1 bis 1 1 zur Herstellung fester, 
insbesondere korniger Wasch- und Reinigungsmittel. 
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